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j) Pulverlacke auf der Basis teilblockjerter IPDI-lsocyanurate und hydroxyrgruppenhaltiger Polyester sowie ein 
Verfahren zur Herstellung matter Uberzuge 

lie Erfindung bctrifft lagerstabile Pulverlacke auf der Ba- 
* von hydroxylgruppenhaitigen Polyestem mit einem 
Schmelzpunkt uber 130"C, teilweise mit £-Caprolactam 
blockterten IPOl-lsocyanuraten mit einem Schmelzpunkt 
uber 130' C und einem freien NCO-Gehalt zwischen 2 und 6 
Gewichtsprozent sowie sonstigen Zusatzen, die nach Aus- 
hartung matte Uberzuge ergeben. 
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Patentanspriiche : 

1. Lagerstabile Pulverlacke mit einer Korngro(3e kleiner als 100 pm, 
die nach Aushartung bei 170 bis 220 matte tJberzuge ergeben, 
auf der Basis eines Stoffgemisches aus 

- hydroxylgruppenhaltigen Polyestern, 

- blockierten Polyisocyanaten sowie 

- sonstigen Zusatzen, 

dadurch gekennzeichnet, 

dafl man als blockierte Polyisocyanate teilweise mit ^-Caprolac- 
tam blockierte IPDI-Isocyanurate mit einem Schmelzpunkt uber 
130 und einem freien NCO-Gehalt zwischen 2 und 8, vorzugs- 
weise zwischen 3 und 7 Gewichtsprozent einsetzt. 

2. Lagerstabile Pulverlacke gemafi Anspruch 1, 
dadurch gekennzeichnet, 

* dafi man partiell blockierte IPDI-Isocyanurate einsetzt, die durch 
Umsetzung von IPDI-Isocyanuraten mit f -Caprolactam im NCO/ 
NH-Verhaitnis von 1 : x mit 0, 4 < x < 0, 9, vorzugsweise 
0, 5 < X < 0, 8, erhalten werden, 

3. Lagerstabile Pulverlacke nach Anspruch 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, 

da(5 man als Polyester die Reaktionsprodukte einsetzt, die man 
durch Umsetzung von Terephthalsaure und/oder Dimethyltore- 
phthalat mit Hexandiol-1,6, Neopentylglykol, 1, 4-Dimethylol- 
cyclohexan und Trimethylolpropan erhalt. 
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Lagerstabile Pulverlacke gemaQ Anspruch 3, 
daduTch gekennzeichnet, 

daQ man Polyester mit Hydroxylzahlen zwischen 10 und 200, vor- 
zugsweise zwischen 20 und 100, einsetzt, 

Lagerstabile Pulverlacke nach den Anspruchen 1 bis 4, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafl Polyester und teilweise blockierte IPDI-Isocyanurate im OH/ 
NCO-Verhaltnis von x : 1 mit 0, 8 > x > 1, 2. vorzugsweise 
0, 9 > X > 1, 1, eingesetzt werden. 

Lagerstabile Pulverlacke nach den Anspruchen 1 bis 5, 
dadurch gekennzeichnet, 

dafl sie, bezogen auf das Bindemittel, 0.01 bis 1 Gewichtsprozent, 
vorzugsweise 0, 1 bis 0, 6 Gewichtsprozent. Di-n-butylzinndilaurat 
enthalten. 

Verfahren zur Herstellung von Cberziigen mit matter Oberfiache, 
dadurch gekennzeichnet. 

dafl man den Pulverlack gemSQ den Anspruchen 1 bis 6 in einem 
Extruder bei einer Temperatur von 90 bis 130 °C, vorzugsweise 
bei 100 bis 120 °C, extrudiert, auf die zu lackierenden Gegen- 
stande appliziert und innerhalb von 35 bis 6 Minuten bei 170 bis 
220 °C, vorzugsweise innerhalb von 25 bis 8 Minuten bei 180 bis 
200 °C, aushartet. 
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Pulverlacke auf der Basis teilblockierter IPDI-Isocyanurate und 
hydroxylgruppenhaltiger Polyester sowie ein Verfahren zur Her- 
stellung matter t^erzQge 

Seit geraumer Zeit gibt es ein zunehmendes Interesse an Pulverlacken, 
die eine matte Oberfiache ergeben. Die Ursache dafiir ist iiberwiepend 
praktischer Art. GlSnzende FlSLchen erfordern ein weitaus hohures 
MafJ an Reinigung als matte. Flachen. Darfiber hinaus kann es aus si- 
5 cherheitstechnischen GrUnden wiinschenswert sein, stark reflektie- 
rende FlSchen zu vermeiden. 

Das einfachste Prinzip, eine matte Oberfiache zu erhalten, besteht 
darin, dem Pulverlack je nach AusmaB des gevrilnschten Matteffekts 
10 : kleinere oder grofJere Mengen Fiillstoffe, wie z. B. Kreide, feinver- 
.. f elites Siliciumdioxid, Bariumsulfat, oder unvertrSgliche Zusatz- 
stoffe, wie Wachse, Cellulosederiyate, beizumischen. Diese Zusatze 
bewirken jedoch eine Verschlechterung der lacktechnischen Filmei- 
genschaften. 

15 

Mit Beginn der 70er Jahre setzte eine Entwicklung von Pulverlacken 
ein, in deren Folge unterschiedliche Reaktivitaten zur Einstellung 
des Matteffekts benutzt wurden. 

20 Aus der niederlSndischen Anmeldung 68 06 930 ist bekannt, daR ein 
Mattierungseffekt dadurch erhalten wird, da(3 man das Epoxidliarz 
gleichzeitig mit SulfaminsSure und wenigstens 2 % TrimellithsSure- 
anhydrid aushSLrtet. 

25 Die DE-OS 21 47 653 beschreibt ein Lackpulvergemisch mit Matt- 
effekt, das durch mechanisches Mischen von wenigstens zwei Lack- 
pulvorn untorschiodliohor EpoKidhar7./HSrter-Systcme mit roneinnn- 
der abweichendem Schmelzbereich hergestellt wird. 
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Auch das Verfahren der DE-OS 22 47 779 geht von einem Gemisch 
zweier -Lackpulver aus, die sich durch die An- bzw. Abwesenheit ei- 
nes Hartungsbeschleunigers unterscheiden, 

5 In der DE-PS 23 24 696 wird ein Verfahren zur Herstellung von tJber- 
zUgen auf Epoxidharzbasis mit naatter Oberflache vorgestellt, bei dem 
ein Spezialharter - das Salz von cyclischen Amidinen mit bestimmten 
PolycarbonsSuren - zum Einsatz kommt. Tatsachlich hat sich aufgrtmd 
seiner hervorragenden lacktechnischen Eigenschaften nur dieses Ver- 
10 fahren auf dem Markt durchsetzen konnen; der Verfahrensablauf wurde 
inzwischen verbessert (vgl. DE-OS 30 26 455), 

} 

Zur Herstellung von tJberzagen, die weitgehende Wetterstabilitat und 
Lichtechtheit aufweisen soUen, eignen sich die aufgefuhrten Epoxid- 
15 harzsysteme indessen nicht. Fur diese Einsatzgebiete kommen vor 

allem Pulverlacke auf Polyesterbasis und & -Caprolactam blockierter 
aliphatischer Polyisocyanate infrage. 

So beschreibt beispielsweise die DE-OS 21 05 777 pulverformige tJber- 
20 zugsmittel, die aus hydroxylgruppenhaltigen Polyestern und aus 6 - 
Caprolactam blockiertem Isophorondiisocyanat (IPDI) oder dessen 
Addukten mit Polyolen bestehen. 

) 

/ 

Die DE-OS 29 29 150 beschreibt pulverfbrmige "Oberzugsmassen auf 
25 der Basis von zwischen 40 bis 120 °C schmelzenden hydroxylgruppen- 
haltigen Polyestern und teilweise mit ^-Caprolactam blockierten 
IPDI -Addukten. Als geeignete IPDI-Addukte werden neben den Reak- 
tionsprodukten mit Polyolen und Wasser unter anderem auch das tri- 
merisierte IPDI allein oder im Gemisch mit monomer em IPDI aufge- 
30 fOhrt. 



Wie aus den Beispielen hervorgeht, ergeben die Pulverlacke, die mit 
Caprolactam blockierten IPDI -Der ivaten gehSrtet werden, stets 



tJberztige mit glanzender Oberflache 
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Ziel der vprliegenden Erfindung war es nun, Pulverlacke auf der Ba- 
sis von Polyestern und mit f. -Caprolactam blockierten Polyisocyana- 
ten zu entwickeln, die beim Ausharten eine matte Oberflache ergeben. 

Es wurden jetzt die in den Ansprflchen 1 bis 5 aufgefiihrten Pulver- 
lackgemische, bestehend aus Polyestern, teilweise mit cr-Caprolac- 
tam blockierten IPDI-Isocyanuraten und gegebenenfalls in der PUR- 
Chemie ixblichen Zusatzen gefunden. 'Uberraschend ist, daS man trotz 
des Einsatzes von teilweise blockiertem monomerfreien IPDI-Iso- 
cyanurat mit einem Schmelzpunkt fiber 130 ^C, insbesondere liber 
140 ^C, t^berzOge mit guten Verlaufseigenschaften erhalt, da damit 
die aus dem Stand der Technik bekannte Obergrenze von 120 deut- 
lich iiberschritten wird (vgl. EP-OS 0 009 694, Seite 2, Zeile 29, bis 
Seite 3, Zeile 3), Es war nicht vorhersehbar, dafi die in Anspruch 1 
angegebene Pulverlackmischung tJberziige mit matter Oberflache er- 
geben wiirde. 

Gegenstand dieser Erfindung ist auch ein Verfahren zur Herstellung 
matter (Jberztige. 

Die erfindungsgemSfi zu verwendenden hydroxy Igruppenhaltigen Poly- 
ester werden in an sich bekannter Weise durch Umsetzung von Poly- 
carbonsauren, ihrer Anhydride oder ihrer Methylester mit Diolen 
und/oder Polyolen erhalten, wobei durch geeignete Wahl des COOH/OH- 
Verhaitnisses Hydroxy Izahlen der Polyester zwischen 10 und 200, be- 
vorzugt zwischen 20 und 100 mg KOH/g erreicht werden. 

Oblicherweise geht man von cyclischen Polycarbonsauren, insbesonde- 
re aromatischen Di- und TricarbonsSuren, wie Phthalsaure, Isophthal- 
saure, TerephthalsSure, Benzol-1, 3, 5-tricarbonsaure, Trimellith- 
saureanhydrid oder Dimethylterephthalat (DMT), aus. Bezogen auf 
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die Gesamtmenge der Sauren konnen bis zu 20 Gewlchtsprozent auch 
durch aliphatische Polycarbonsauren mit 4 bis 14 C-Atomen ersetzt 
sein. Beispiele hierfiir sind Adipinsaure, 2,2,4- und/oder 2,4, 4-Tri- 
methyladipinsaure, SebacinsSure und Dodecandisaure. 

Die zur Veresterung geeigneten Diole umfassen Aikylen- und Cyclo- 
alkylendiole mit 2 bis 8 C-Atomen, die durch Alkylgruppen substi- 
tuiert sein kSnnen, wie z. B. Neopentylglykol und 1, 4-Bishydroxy- 
methylcyclohexan. 

Als Polyoie kommen naehrfunktionelle Alkohole mit bis zu 12 C-Ato- 
men inf rage, wie z. B. Glycerin, Hexantriol-1, 2, 6, Pentaerythrit, 
Trimethylolpropan und Trimethylolethan. 

Die Erweichungstemperaturen der Polyester miissen so niedrig lie- 
. gen, daB sie sich bei Temperaturen zwischen 70 und 120 ^C mit den bei 
der Herstellung der Uberziige verwendeteii ZusStze verarbeiten las- 
sen. 

Die erfindungemafSen partiell blockierten IPDI-Isocyanurate werden 
ublicherweise dadurch hergestellt, dafl man IPDI in Gegenwart eines 
geeigneten Katalysatorsystems trimerisiert und die dann noch ver- 
bleibenden NCO-Gruppen teilweise mit 6- -Caprolactam blockiert. Die 
erste Reaktionsstufe, die katalytische Trimerisierung, liefert kein 
einheitliches Produkt. Vielmehr erhalt man Oligomere des IPDI, die 
mindestens einen Isocyanuratring und 3 freie NCO-Gruppen enthalten 
und die hier - der Einfachheit halber - als IPDI-Isocyanurate bezeich- 
net werden. 

Besonders geeignet ftlr die Trimerisierung von IPDI ist das in der 
DE-OS 26 44 684 beschriebene Katalysator system aus 1,4-Diazabi- 
cyclo-(2, 2, 2), -octan und Propylenoxid-1, 2. Die Trimerisierung kann 
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in Substanz oder in inerten organischen Losungsmitteln vorgenommen 
werdem Zur Durchfiihrvmg des Trimerisierungsverfahrens ist es we- 
sentlich, die Reaktion bei einem bestimmten NCO-Gehalt der Mischun 
abzubrechen und zwar vorzugsweise dann, wenn 30 bis 50 To der NCO- 
Gruppen unter Trimerisierung reagiert haben. Das nicht umgesetzte 
IPDI wird dann durch Diinnschichtdestillation vom Isocaynurat abge- 
trennt. 

Reines IPDI hat einen NCO-Gehalt von 37, 8 %. Der theoretische NCO- 
Wert des trimerisierten IPDI ist 18, 9 %, in praxi liegt er bei 17 bis 
18 %. 

Bei der anschlieUenden Blockierung, die an sich bekannt ist (vgl. 
DE-OS 29 29 150), wird das Blockierungsreagenz 6- Capr ©lactam 
zweckmaiSigerweise in einer solchen Menge eingesetzt, da(J auf ein 
freies NCO-Aquivalent 0, 4 bis 0, 8, vorzugsweise 0, 5 bis 0, 7 NH- 
Aquivalente des £-Caprolactams kommen. 

Der Polyester und das als Harter eingesetzte pratiell blockierte IPDI- 
Isocyanurat werden in solchen Mengenverhalthisses gemischt, daB im 
Pulverlack avif ein OH-Aquivalent des Polyesters 0, 5 bis 1,3, vor- 
zugsweise 0, 9 bis 1,1 freie und mit £ -Caprolactam blockierte NCO- 
Aquivalente kommen. 

Zu den beschriebenen Bindemittelkombinationen werden noch Verlauf • 
mittel in Mengen von 0, 1 bis 1 Gewichtsteil, vorzugsweise 0, 3 bis 0, 
Gewichtsteile, iiblicherweise als Polyacrylsaureester, pro 100 Go- 
wichtsteile Bindemittel zugesetzt. Weitere ZusStze umfassen ty- 
pischeirweise Fiillstoffe, wie z. B. mikronisierte Kreide (z. B. 
DURCAU® 5 der Fa, Omya, K51n), Pigmente, wie z. B. Titandioxid, 
und Beschleuniger, wie z. B. der in Beispiel 4. 1 angegebene Kataly- 
sator-Masterbatch. 
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Als Kaialysatoren werden vorzugsweise Zinnverbindungen, wie z. B. 
Di-n-betylzinndilaurat, eingesetzt. Ihre Menge betrSgt - bezcgen auf 
das Bindemittel 0, 01 bis 1, vorzugsweise 0, 1 bis 0, 5 Gewichtspro- 
zent. 

5 

Mit den erfindungsgemafien Pulverlacken lassen sich OberzUge mit 
matter Oberfiache herstellen. 

Auch durch die Verwendung von Harzen und Hartern mit unterschied- 
10 lichen Schmelzpunkten sowie durch den unterschiedlichen freien NCO- 
' Gehalt lafit sich der Mattierungsgrad beeinflussen. SchlierSlich wirkt 

sich auch der Zusatz der beschriebenen Katalysatoren auf den Glanz- 

grad aus. 

15 Die Herstellung der Pulverlacke erfolgt beispielsweise in der Weise, 
dais ma;n die einzelnen Komponenten (Polyester, blockierte IPDI-Iso- 
cyanur^ate und die fiir Pulverlacke ubiichen ZusStze) mahlt, sofern 
dies erforderlich erscheint, mischt xmd bei 90 bis 130 vorzugs- 
weise bei 100 bis 120 °C, extrudiert. 



20 



Das abgektihlte Extrudat wird auf eine Korngr6(3e kleiner als 100 pm 
^ gemahlen. AnschUelSend werden gegebenenfalls die groISeren Frakti- 
onen durch Siebung entfernt und zur Miihle zuruckgefOhrt. 

25 Die Applikation des Pulverlacks auf die zu uberziehenden Substrate 

kann nach bekannten Methoden erfolgen, z. B. durch elektrostatisches. 
Pulververspritzea, Wirb els intern oder elektrostatisches Wirbelsin- 
tern. Anschlieflend werden die lackierten Gegenstande 35 bis 6 Minu- 
ten im Temperaturbereich zwischen 170 bis 220 °C, vorzugsweise 

30 25 bis 8 Minuten zwischen 180 bis 200 °C, ausgehartet. 

Zur Beschichtung mit den erfindungsgemafien pulverformigen Vfher- 
zugsmitteln eignen sich alle Substrate, die die angegebenen Hartungs- 
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tempefaturen vertragen, z. B. Metalle, Glas, Keramik oder Kunst- 
stoff. ~ 

Die so hergestellten Pulverbeschichtungen zeichnen sich durch sehr 
5 gute lacktechnische Eigenschaften aus. 

1. HersteUiuig des IFDI-Isocyanurats 
Beispiel 1. 1 

10 

1 000 Gewichtsteile IPDI wurden mit 5 Gewichtsteilen Trimerisie- 
rungskatalysator (Mischung aus 1, 4-Diazabicyclo-(2. 2. 2)-octan und 
Propylenoxid-1, 2 im GewichtsverhSltnis 1 : 2) drei Stunden auf 120 °C 
erhitzt, wobei der NCO-Gehalt des Einsatzprodukts von 37, 8 % auf 

15 28 % fiel. Das Reaktionsgemisch wurde zur Abtrennung des monome- 
ren IPDI einer Dfinnschichtdestillation bei 150 bis 160 °C und O, 1 
mbar iinterworf en. Das Produkt wies f olgende Eigenschaften auf: 
NCO-Gehalt : 17, 4 Gewichtsprozent 
Monomergehalt : <0, 7 Gewichtsprozent 

20 Schmelzbereich : 100 - 105 C 

2. Blockierung der IPDI-Isocyanurate 
Beispiel 2. 1 



25 



Zu 1 000 Gewichtsteilen IPDI-Isocyanurat wurden bei 130 bis 140 C 
in einem Kneter 234, 4 Gewichtsteile 6 -Caprolactam zugesetzt. Zur 
VervoUstandigung der Reaktion mufite das Reaktionsgemisch noch 
eine Stunde bei 130 °C gehalten werden. 



30 NCO frei 

NCO blockiert 
Schmelzbereich 

Glasumwandlungstemperatur (DTA) 



6, 8 Gewichtsprozent 
7, 1 Gewichtsprozent 
133 - 141 °C 
90 - 105 



Beispiel 2.2 
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Zu 486, 3 Gewichtsteilen IPDI-Isocyanurat und 0, 6 Gewichtsteilen Di- 
ri-butylzinndilaurat; gelost in 400 Gewichtsteilen wasserfreiem Aceton, 
5 gab man bei 60 bis 70 portionsweise 113,7 Gewichtsteile S -Capro- 
lactam. Anschliefiehd wurde das Reaktionsprodnkt drei bis ftinf Stun- 
den bei 70 gehalten, das LQsemittel abdestilliert und der Rfick- 
stand bei 80 bis 90 und 1 mbar getrocknet. 



NCO f rei 
10 NCO blockiert 
) Schmelzbereich 

Glasumwandlungstemperatur (DTA) 



6,6 Gewichtsprozent 
7, 1 Gewichtsprozent 
143 



145 



98 - 115 C 



15 



20 



Beispiel 2. 3 

1 000 Gewichtsteile IPDI-Isocyanurat wurden mit 304, 9 Gewichtsteilen 
S -Caprolactam gemSfS Beispiel 2. 1 zur Reaktion gebracht. 



NCO frei 
NCO blockiert 
Schmelzbereich 

Glasumwandlungstemperatur (DTA) 



4, 5 Gewichtsprozent 
8, 5 Gewichtsprozent 
138 - 148 ^C 
96 - 111 ^C 



BeispL el 2, 4 



25 



30 



I 000 Gewichtsteile IPDI-Isocyanurat wurden mit 351,7 Gewichtsteilen 
t -Caprolactam gemafl Beispiel 2. 1 zur Reaktion gebracht. 



NCO frei 
NCO blockiert 
Schmelzbereich 

Glasumwandlungstemperatur (DTA) 



3, 1 Gewichtsprozent 
9, 6 Gewichtsprozent 
140 - 150 ^C 
110 - 119 ^C 



Vergleichsbeispiel A 
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1 000 Gewichtsteile IPDI-Isocyanurat warden mit 187.6 Gewichtslfilen 
e -Caprolactam gemafi Beispiel 2.1 zur Reaktion gebradit. 
NCO frei 
NCO blockiert 
Schmelzbereich 

Glasumwandlungstemperatur (DTA) 
Vergleichsbeispiel B 

1 000 Gewichtsteile IPDI-Isocyanurat wurden mit 469 Gewichtsteilen 
S -Caprolactam gemaI3 Beispiel 2.1 zur Reaktion gebracht. 



8, 6 Gewichtsprozent 
5, 9 Gewichtsprozent 
121 - 128 °C 
88 - 99 °C 



NCO frei 
NCO blockiert 
Schmelzbereich 

Glasumwandlungstemperatur (DTA) 
3. Herstellung der Polyester 



<0, 5 Gewichtsprozent 
11,6 Gewichtsprozent 
145 - 160 °C 
110 - 125 °C 



Die Ausgangskomponenten - Terephthalsaure (Ts), Dimethyltere - 
phthalat (DMT), Hexandiol-1, 6 (HD), Neopentyiglykol (NPG). 1,4- 
Dimethylolcyclohexan (DMC) und Trimethylolpropan (TMP) - wurden 
in einen Reaktor gegeben und mit Hilfe eines Olbades erwSrmt. Nach- 
dem die Stoffe zum grofiten Teil aufgeschmolzen waren, wurden bei 
einer Temperatur von 160 °C 0.05 Gewichtsprozent Di-h-butylzinn- 
oxid als Katalysator zugesetzt. Die erste Methanolabspaltung trat 
bei einer Temperatur von ca. 170 °C auf. Innerhalb von sechs bis 
acht Stunden wurde die Temperatur auf 220 *^C bis 230 °C erhSht und 
innerhalb weiterer 12 bis 15 Stunden die Reaktion zu Ende gefuhrt. 
Der Polyester wurde auf 200 °C abgektihlt und durch Anlegen von 
Vakuum (1,3 mbar) innerhalb von 30 bis 45 Minuten weitgehend von 
fliichtigen Anteilen befreit. Wahrend der gesamten Reaktionszeit 
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wurde das Sumpfprodukt geriihrt und ein schwacher N -Strom durch 
(las Resktionsgemisch geleitet. 

Die Tabelle 1 gibt die Zusammensetzungen und die entsprechenden 
5 physikalischen und chemischen Kenndaten der eingesetzten Poly- 
ester an. 

Tabelle 1 

Zusammensetzung und Eigenschaften der Polyester 



10 



) 




Beispiel 3. 1 


Beispiel 3. 2 


Beispiel 3.3 




Komponenten der Polyester 










Ts (Mol) 


9 


10 


12 




DMT (Mol) 


9 


10 


12 


15 


I ID ( Mol) 


3 


6. 25 


6, 75 




NPG (Mol) 


13 


10, 5 


11,5 




DMC (Mol) 


3 


2 


5 




TMP (Mol) 


1 


2,9 


3 




Chemische und physikalische 








20 


Kenndaten 










OH-Zahl (mg KOH/g) 


50 - 56 


55 - 60 


56 - 61 


1 


Saurezahl (mg KOH/g) 


3-4 


3-4 


3-4 




Schmelzpunkt (°C) 


ca. 70 


ca. 75 


ca. 80 




Glasunnwandlungstemperatur 


ca. 50 


ca. 50 


ca. 55 


25 


(DTA, °C) 










Viskosltat bei 160 °C (mPa-s) 


10 000 


25 000 


16 000 



4, Pulverlacke 

30 Allgemeine Herstellungsvorschrift: 

Die gemahlenen Produkte, Harter, Polyester, Verlaufmittel-Master- 
batch und/oder Katalysator-Masterbatch werden gegebenenfalls 
xnit Weifipigment und Fullstoffen in einem KoUergang innig gemischt 
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Beispiel 4. 1 ^ 

Entsprechend der allgemeinen Arbeitsvorschrift unter 4. wurde ein 
Pulverlack mit folgender Rezeptur hergestellt, appliziert und zwi- 
schen 180 xind 200 °C eingebrannt: 
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und anschliefiend im Extruder bei 100 bis 130 °C homogenisiert. Nach 
dem Erkalten wird das Extrudat gebrochen und mit einer Stiftiniilik' 
auf eine KpmgrSfie von weniger als 100 pna gemahlen. Das so herge- 
steUte Pulver wird mit einer elektrostatischen Pulverspritzanlage bei 
5 60 kV auf entfettete, gegebenenfalls vorbehandelte, Eisenbleche appli- 
. ziert und in einem Uralufttrockenschrank bei Temperaturen zwischen 
180 imd 200 °C eingebrannt. 

* Verlaufmittel-Masterbatch 
10 Es warden 10 Gewichtsprozent des Verlaufmittels - ein handels- 

ttbliches Copolymeres von Butylacrylat und 2-Ethylhe}qrlac»^la(. - 
in dem entsprechenden Polyester in der Schmelze honiogenisit^ rt 
imd nach dem Erstarren zerkleinert. 

15 Katalysator-Masterbatch 

Es werden 5 Gewichtsprozent des Katalysators, hier Di-n-butyl- 
zinndilaurat, in dem entsprechenden Polyester in der Schmelze 
homogenisiert xind nach dem Erstarren zerkleinert. 

20 Die Abkflrzungen in den folgenden Tabellen bedeuten: 

SD = Schichtdicke in pm <^ 

HK = Harte nach KSnig in sec (DIN 53 157) 

HB = Harte nach Buchholz (DIN 53 153) 

ET = Tiefung nach Erichsen in mm (DIN 53 156) 

25 GS = Gitterschnittprafung (DIN 53 151) 

GG 60 = Messung des Glanzes nach Gardner (ASTM-D 523) 

Imp. rev. = Impact reverse in inch- lb = 11, 52 g- m 



407, 4 Gewichtsteile Polyester gema(S Beispiel 3. 1 
142, 6 -Gewichtsteile Harter gemaC Beispiel 2.1 
400,0 Gewichtsteile WeifJpigment (TiO^) 
50,0 Gewichtsteile Verlaufmittel-Masterbatch 



Einbrennbe- 




Mechanische Kenndaten 




CI in gunge n 
















Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. 


GG 


min /°C 












rev. 


60°^ 


8 /200 


60 - 75 


184 


100 


4, 1 - 4. 8 


0 


20 


55 


10 /200 


70 


187 


111 


5, 2 - 5, 5 


0 


40 


57 


12 /200 


70 - 85 


188 


100 


5, 4 - 5, 7 


0 


50 


56 


15 /180 


70 - 80 


185 


111 


4.1 - 4.3 


0 


20 


58 


20 /180 


60 - 80 


189 


111 


4. 4 - 4, 9 


0 


30 


57 


1 25 /iao 


75 - 95 


190 


100 


4,7 - 5.0 


0 


30 


56 j 



Beispiel 4. 2 



(Analog zu Beispiel 4. 1) 

405, 6 Gewichtsteile Polyester gemafi Beispiel 3. 2 
144, 4 Gewichtsteile Harter gemaB Beispiel 2, 1 
400, 0 Gewichtsteile WeifSpigment (TiOg) 
50,0 Gewichtsteile Verlaufmittel-Masterbatch 



Einbrennbe- 




Mechanische Kenndaten 




dingungen 
















Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. 


GG 


min /°C 












rev. 


60 % 


8 /200 


70 - 80 


178 


111 


2, 7 - 3, 9 


0 


10 


10 


10 /200 


85 


180 


100 


3, 3 -4,6 


0 


20 


12 


12 /200 


80 - 95 


182 


111 


3.6-4.8 


0 


30 


12 


15 /180 


80 - 90 


181 


100 


2, 4 - 3, 5 


0 


10 


13 


20 /180 


70 - 95 


180 


111 


3.1 - 4,0 


0 


20 


14 


25 /180 


75 - 90 

1 


183 


111 


3, 8 - 4.4 


0 


30 


11 



3328131''- • 



Beispiel 4. 3 

(Analog zu Beispiel 4, 1) 

308,6 Gewichtsteile Polyester gemafi Beispiel 3. 
141,4 Gewichtsteile Harter gemal3 Beispiel 2. 1 
400, 0 Gewichtsteile WeiBpigment (TiOg) 

50, 0 Gewichtsteile Verlaufmittel-Masterbatch 
100, 0 Gewichtsteile Katalysator-Masterbatch 



Eiribrenribe - 




Mechanische Kenndaten 






dingungen 
















' Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB ' 


ET 


GS 


Imp. 


GG 


min l^C 












rev. 


60°^ 


8 /200 


70 - 95 


178 


111 


2. 9 - 3, 5 


0 


10 


30 


jlO /200 


80 - 95 


182 


111 


3,3 - 4.1 


0 


10 


32 


12 /200 


90 


182 


125 


3,6 - 4.4 


0 


30 


32 


15 /180 


\ 

70 - 90 


184 


100 


2, 5 - 2, 9 


0 


<10 


33 


20 /180 


70 - 90 


183 


111 


3.4 - 3,7 


0 


20 


31 


25 /180 


80 - 95 


180 


111 


4, 1-4,4 


0 


20 


34 



Beispiel 4. 4 

(Analog zu Beispiel 4. 1) 

445, 5 Gewichtsteile Polyester gemafli Beispiel 3. 1 
154, 5 Gewichtsteile Harter gemafi Beispiel 2. 1 
350,0 Gewichtsteile Weir3piginent (TiOg) 
50, 0 Gewichtsteile Verlaxifmittel-Masterbatch 



10 

I 



15 



20 



25 



30 



3328131 3914 



Einbrennbe- 






Mechanische Kenndaten 






dingungen 


















1 

iZeit/Temp. 




SD 


HK 


HB 


X!/ X 




Imp, 


GG 


niin / C 














X C V , 




8 /200 


70 


- 90 


180 


100 


5 3-57 


n 
u 


30 


fiO 


10 /200 


60 

■ 


- 80 


183 


111 


5, 4 - 5, 9 


0 


50 


60 


12 /200 


65 


- 90 


182 


111 


5,8 - 6.7 


0 


50 


58 


15 /180 


70 


- 80 


186 


111 : 


4,4 - 4, 9 


0 


10 


57 


20 /180 


70 


- 80 


184 


111 


5, 1 - 5,6 


0 


30 


59 


25 /180 


80 


- 95 : 


184 1 


111 , 

1 


5, 7 - 5, 9 


0 


40 


60 



Beispiel 4. 5 

(Analog zu Beispiel 4. 1) 

443, 5 Gewichtsteile Polyester gemafJ Beispiel 3. 2 
156, 5 Gewichtsteile Barter gemafl Beispiel 2. 1 
350, 0 Gewichtsteile Wei/Jpigment (TiO ) 
50,0 Gewichtsteile Verlaufmittel-Masterbatch . 



Einbrennbe- 
dingungen 



Mechanische Kenndaten 



Zeit/ Temp. 


1 


SD 


HK 


HB 




ET 


GS 


Imp. 


GG 


min / C 


i 














rev. 


60 °^ 


8 /200 


, 60 


- 80 


180 


100 


3, 0 


- 3,9 


0 


10 


15 


10 /200 


70 


- 80 


179 


111 


3.6 


- 4.7 


0 


20 


18 


12 /200 


70 


- 90 


184 


100 


4.4 


- 5.2 


0 


40 


16 


15 /180 


65 


- 90 


182 


111 


2.8 


- 3.4 


0 


10 


14 


20 /180 


70 


- 80 


182 


111 


3,6 


- 4.0 


0 


20 


14 


25 /180 


70 


- 95 


184 


111 


4,2 


- 4. 9- 


0 


30 


15 



3328131 



Beispi^l 4. 6 

(Analog zu Beispiel 4.1) 

404> 7 Gewichtsteile Polyester gemaB Beispiel 3.3 
145, 3 Gewichtsteile Barter gemafJ Beispiel 2. 1 
400, 0 Gewichtsteile WeiSpigment (TiOg) 
50, 0 Gewichtsteile Verlaufmittel-Masterbatch 



jEinbrennbe- 






Mechanische Kenndaten 






dingungen 


















Zeit/ Temp. 


SD 




HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. 


GG 


min (°C 














rev. 


60°* 


8 /200 


70 - 


90 


179 


100 


4,1 - 4,9 


0 


10 


30 


10 /200 


60 - 


80 


181 


100 


4,9-5,7 


0 


30 


33 


12 /2dQ 


70 - 


80 


178 


111 


; 5,4 -5,8 


0 


50 


29 


15 /I 80 • 


75 - 


95 


1 178 


111 


3, 9 - 4,4 


0 


10 


32 


20 /180 


70 - 


90 


' 180 


100 


U,2 - 4,7 


0 


20 


32 


25 /180 


70 - 


85 


I 183 


111 


i 4, 6 - 5, 1 


0 


50 


34 



Beispiel 4. 7 

(Analog zu Beispiel 4.1) 

305, 9 Gewichtsteile Polyester gemal3 Beispiel 3. 3 
144, 1 Gewichtsteile Barter gemafJ Beispiel 2. 1 
400, 0 Gewichtsteile WeilSpigment (TiOg) 

50, 0 GewichtsteUe Verlavifmittel- Master batch 
100,0 Gewichtsteile Katalysator-Masterbatch 



10 



.it' 



3328131 



O. Z. 3914 



ICLnbrennbe- 




Mer.hauische Kenndaten 






(lingungen 
















Zeit/Temp, 
mxn / C 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. 
rev. 


GG 
60 t 


o / 200 


50 - oO 


178 


100 


3.7 - 3, 9 


0 


10 


30 


10 /200 


70 - 90 


1 Q n 


1 Uu 




(J 


20 


32 






179 


100 


4. 2 - 4, 6 


0 






15 /ISO 


70 - 95 


177 


100 


3,2 -3,6 


0 


20 


29 


20 /180 


65 - 85 


179 


111 


3,7 - 4,0 


0 


20 


32 


25 /ISO 


70 - 80 


178 


100 


4. 2 - 4, 5 


0 


30 


30 



15 



20 



Beispiel 4. 8 

(Analog zu Beispiel 4. 1) 

405, 9 Gewichtsteile Polyester gemaC Beispiel 3. 1 
144, 1 Gewichtsteile Harter gema/S Beispiel 2. 2 
400,0 Gewichtsteile Weifipigment (TiOg) 
50,0 Gewichtsteile Verlau fmittel-Masterbatch 





Einbrennbe- 




Mechanische Kenndaten 






) 


dingungen 


















Zeit/Temp, 
min /°C 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. 
rev. 


GG 
60°-^ 


25 


8 /200 


70 - 90 


180 


100 


3, 7 - 4,0 


0 


10 


51 




10 /200 


70 - 85 


182 


100 


4, 4 - 4, 9 


0 


30 


56 




12 /200 


60 - 80 


179 


111 


5, 1 -5,3 


0 


40 


53 




15 /180 


70 - 80 


181 


111 


3, 8 - 4,0 


0 


10 


52 




20 /180 


60 - 85 


181 


111 


4, 0 - 4, 3 


0 


20 


52 


30 


25 /180 


75 - 90 


178 


125 


4,4 - 5,0 


0 


30 


54 



10 



15 



20 



25 



3328131 



O.Z. 3914 



Beispiel 4. 9 

(Analog zu Beispiel 4. 1) 

404 Gewichtsteile Polyester gemSIS Beispiel 3. 2 
146 Gewichtsteile HSrter gemSO Beispiel 2.2 
400 Gewichtsteile WeiCpigment (TiOg) 
50 Gewichtsteile Verlaufmittel-Masterbatch 



Beispiel 4. 10 

(Analog zu Beispiel 4. 1) 

400, 1 Gewichtsteile Polyester gemafS Beispiel 3. 1 
149, 9 Gewichtsteile Harter gemaC Beispiel 2. 3 
400, 0 Gewichtsteile WeiCpigment (TiOg) 
50, 0 Gewichtsteile Verlaufmittel-Masterbatch 



Einbrennbe- 




Mechanische Kenndaten 






dingungen 
















Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. 


GG 


min /°C 












rev. 


60°^ 


8 /200 


80 - 95 


176 


100 


2,2 - 3, 1 


0 


10 


9 


10 /200 


80 -100 


178 


111 


2,8 - 3, 8 


0 


20 


11 


12 /200 


70 - 95 


175 


111 


3,7 - 4,5 


0 


20 


10 


15 /180 


70 - 80 


180 


100 


2,0-3,0 


0 


<10 


12 


20 /ISO 


70 - 85 


177 


100 


2.8 - 3. 8 


0 


20 


10 


25 /ISO 


80 - 90 


179 


111 


3,4-4,1 


0 


20 


10 



10 

I 



15 



20 



no- 



3328131 



O. Z. 3914 



Einbrennbe- 




Mechanische Kenndaten 




dingungen 
















Zeit/Temp. 
min / C 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. 
rev. 


GG 
60 ^ 


8 /200 


70 - 80 


ISO 


100 


4.6 - 5, I 


0 


30 


64 


10 /200 


80 


183 


111 
111 


0. 7 - fa, 0 


0 


50 


60 




c or. 
DD - oD 


180 


100 


6,1 - 6,3 


0 


60 


o2 


15 /180 


60 - 75 


179 


100 


4.7-4,9 


0 


30 


63 


20 /180 


70 - 80 


184 


100 


4.8-5,3 


0 


40 


61 


25 /ISO 


70 - 80 


183 


111 


5,4-6,0 


0 


60 


64 



Beispiel 4, 11 

(Analog zu Beispiel 4. 1) 

3 98, 2 Gewichtsteile Polyester gemafi Beispiel 3, 2 
1 51, 8 Gewichtsteile Harter gemafS Beispiel 2. 3 
400, 0 Gewichtsteile Wei(3piginent (TiO^) 
50,0 Gewichtsteile Verlaufmittel-Masterbatch 





Einbrennbe- 




Mechanische Kenndaten 




) 


dingungen 


















Zeit/ Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. 


GG 




mxn / C 












rev. 


60 °^ 


25 


8 /200 


70 - 80 


185 


100 


3.0 - 3. 9 


0 


20 


25 




10 /200 


60 - 80 


187 


100 


3.6 - 4. 9 


0 


40 


27 




12 /200 


60 - 70 


182 


100 


4, 1 - 5. 1 


0 


50 


22 




15 /180 


70 - 80 


186 


100 


2.7 -3,8 


0 


10 


24 




20 /180 


70 - 80 


180 


100 


2. 9 -3,7 


0 


30 


26 


30 


25 /180 


75 


183 


111 


3,6 -4,8 


0 


50 


28 



10 



15 



20 



25 



3328131°^- 



3914 



Beispiel 4. 12 

(Analog 2U Beispiel 4.1) 

397, 2 Gewichtsteile Polyester gemaR Beispiel 3. 3 
152, 8 Gewichtsteile Barter gemSfS Beispiel 2. 3 
40.0, 0 Gewichtsteile WeiBpigment (TiOg) 
50, 0 Gewichtsteile Verlaufmittel-Masterbatch 



Einbrennbe: 
dingungen 



Mechanische Kenndaten 



Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. 


GG 


min /°C 












rev. 


60 % 


8 /200 


60 - 85 


180 


100 


4.4 - 5,1 


0 


20 


50 


10 /200 


65 - 95 


177 


100 


3, 8 - 4, 9 


0 


40 


54 


12 /200 


70 - 95 


181 


100 


5, 2 - 6, 0 


0 


50 


53 


15 /180 


80 - 95 


176 


100 


3,9 - 4, 5 


0 


20 


52 


20 /I 80 


70 - 85 


180 


100 


4,2 - 4, 9 


0 


40 


50 


25 /180 


70 - 90 


175 


100 


4,6-5,7 


0 


40 


55 



Beispiel 4. 13 

(Analog zu Beispiel 4. 1) 

397, 4 Gewichtsteile Polyester gemaC Beispiel 3. 1 
152,6 Gewichtsteile Harter gemafi Beispiel 2.4 
400,0 Gewichtsteile Wei(Spigment (TiO^) 
50, 0 Gewichtsteile Verlaufmittel-Masterbatch 



10 



J2(5 - 



3328131 



O.Z. 3914 



ISinbrennbe- 



Mechanische Kenndaten 



dingungen 




Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. 


GG 


min / C 












rev. 


60 % 


8 /200 


60 - 70 


183 


100 


5, 7 - 6, 8 


0 


>82 


72 


10 /200 


60 - 80 


180 


100 


6, 3 - 7,0 


0 


70 


72 


12 /200 


60 - 70 


178 


100 


8.3 - 8, 5 


0 


70 


70 


15 /180 


50 - 70 


185 


100 


6, 5 - 7, 7 


0 


50 


70 


20 /180 


60 - 80 


188 


111 


6,6 -7,3 


0 


40 


72 


25 /180 


70 


184 


100 


7.7 -8,3 


0 


70 


74 



15 



20 



Beispiel 4. 14 

(Analog zu Beispiel 4, 1) 

395, 5 Gewichtsteile Polyester gemafl Beispiel 3. 2 
154, 5 Gewichtsteile Harter geina(5 Beispiel 2. 4 
400, 0 Gewichtsteile Wei(3pigment (TiOg) 
50, 0 Gewichtsteile Verlaufmittel-Masterbatch 



Einbrennbe- 




Mechanische Kenndaten 






dingungen 
















Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. 


GG 


min /°C 












rev. 


60 °^ 


8 /200 


70 - 90 


179 


100 


3.4-4,0 


0 


20 


50 


10 7200 


80 - 90 


186 


111 


3,6 -4,8 


0 


40 


54 


12 /200 


70 - 80 


182 


100 


4, 4 - 5. 5 


0 


40 


53 


15 /180 


60 - 90 


180 


111 


3. 0 - 3, 8 


0 


10 


56 


20 /180 


70 - 90 


188 


111. 


3.4-4.0 


0 


40 


52 


25 /180 


80 - 95 


184 


100 


3,8 -4,8 


0 


30 


54 



25 



30 



Vergleichsbeispiel C 

(Analog zu Beispiel 4. 1) 

412 Gewlchtsteile Polyester gemSfi Beispiel 3. 1 
138 Gewlchtsteile Harter gemafS Vergleichsbeispiel A 
400 Gewlchtsteile Weiflpigment (TiOg) 
50 Gewlchtsteile Verlaufmittel-Masterbatch 



Einbrennbe-| 




Mechanische Kenndaten 




; dingungen | 
















Zeit/Temp. ! 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. 


GG 


min /°C 












rev. 


60 % 


8 /200 


70 - 90 


120 


91 


1.1-2,2 


0 ; 


<10 


5 


10 /200 


80 


118 


100 


1.4 - 2,4 


0 


<10 


2 


12 . /200 


80 


150 


100 


2, 2 - 2, 5 


0 


10 


4 


15 /I 80 


70 - 90 


130 


100 


0, 8 - 1, 7 


0 


<10 


6 


20 /180 


60 - 90 


131 


91 


1,2 -1,9 


0 


*10 


1 


25 /180 


75 - 95 


126 


100 


0,8 - 2, 1 


0 


10 


4 



Vergleichsbeispiel D 
(Analog zu Beispiel 4. 1) 

386, 9 Gewlchtsteile Polyester gemafS Beispiel 3. 1 
163,1 Gewlchtsteile Harter geina/3 Vergleichsbeispiel B 
400, 0 Gewlchtsteile Weifipigment (TiO^) 
50,0 Gewlchtsteile Verlaxifmittel-Masterbatch 



3328131 o-^-^^^^ 



3328131 



O. Z. 3914 



10 



Einbrerinbe- 






Mechanische Kenndaten 






dingungen 


















Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. 


GG 


1 Q 

niin / C 














rev. 


60 ^ 


I— 

8 /200 


60 - 


80 


190 


111 - 


5, 8 - 8. 3 


0 


20 


75 


10 /200 


70 - 


90 


195 


111 


7.5-9.1 


0 


50 


79 


12 /200 


65 - 


85 


193 


111 


7.2 - 8. 9 


0 


40 


76 


15 /180 


70 - 


90 


192 


111 


4. 9 - 6. 1 


0 


30 


80 


20 /180 


60 - 


80 


196 
|l91 


100 


5.7-7.2 


.0 


20 


79 


25 /180 


70 - 


85 


'111 
1 .. ___J 


6.4-8.1 


0 


50 


82 



15 



20 



Vergleichsbeispiel E 

(Analog zu Beispiel 4, 1) 

420 Gewichtsteile Polyester 3353 

130 Gewichtsteile Barter B 1530 

200 Gewichtsteile Wei(3pigment (TiOg) 

50 Gewichtsteile Verlaufmittel-Masterbatch 
200 Gewichtsteile DURCAL® 5 
* Hersteller: Chemische Werke Hills AG, Marl 
Hersteller: Fa. Omya, Koln 



25 



Einbrennbe- 




Mechanische Kenndaten 






dingungen 
















Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. 


GG 


min /°C 












rev. 


60°^ 


8 /200 


60 - 80 


180 


100 


6.4 -6,8 


0 


20 


56 


10 /200 


70 - 90 


178 


111 


6, 9 - 7,2 


0 


40 


58 


12 /200 


60 - 70 


182 


111 


7,0-7,5 


0 


70 


57 


15 /180 


70 - 80 


179 


100 


6.2 - 6,6 


0 


30 


55 


20 /180 


80 


176 


111 


6.8-7,1 


0 


50 


59 


25 /180 


60 - 80 


181 


100 


6,8 - 7,7 


0 


50 


57 



30 



Verglefchsbeispiel F 

(Analog zu Beispiel 4. 1) 

5 420 Gewichtsteile Polyester 3353 '' 
130 Gewichtsteile Harter B 1530 
150 Gewichtsteile Weiflpigment {TiO^) 

50 Gewichtsteile Verlaufmittel-Masterbatch 
250 Gewichtsteile DURCAL^ 5 
10 * Hersteller: Chemische Werke Hiils AG, Marl 
Hersteller: Pa. Omya, Koln 



Einbrennbe- 




Mechanische Kenndaten 






dingungen 
















Zeit/Temp. 


SD 


HK 


HB 


ET 


GS 


Imp. 


GG 


min /°C 












rev. 


60 °^ 


8 /200 


70 - 80 


182 


100 


6,2 - 6, 5 


0 


10 


44 


10 /200 


60 - 70 


178 


111 


6. 4 - 7,0 


0 


30 


46 


12 /200 


60-70 


181 


111 


6, 7 - 7, 2 


0 


50 


43 


15 /180 


70 - 85 


181 


100 


5, 9 - 6,2 


0 


10 


45 


20 /ISO 


80 


177 


111 


6,0 - 6,7 


0 


20 


45 


25 /ISO 


70 - 80 


182 


111 


6,4-7,0 


0 


40 


46 



.7S - 



3328131 o-^- 



